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Patentansprliche 

ochschmelzende Diamidv/achse mit dem Diamin/Carbonsaure- 
-eaktionsprodukt, gekennzeichnet durch das Realctionspro- 
dukt eines Geiaischs aus einer oder raehreren zweibasigen 
Carbonsaure(n) mit v/enigstens 6 Kohlenstoffatoinen oder 
einer oder mehreren einbasigen Carbonsaure(n) mit wenig- 
stens 8 Kohlenstoffatomen, wobei die DicarbonsSure(n) 
5 bis 95 Molprozent des Sauregemischs ausmacht # 

2. Hochschmelzende Diainidwachse nach Anspruch 1 mit einem 
Schmelzpunlct von 150 bis 220°C. 

5. Hochschmelzende Diaraidv/achse nach Anspruch 1 oder 2 mit 
Athylendiamin als dem Diarain. 

4. Hochschmelzende Diaraidv/achse nach einem der Anspriiche 1 
bis 3 mit Adipinsaure und/oder Sebacinsaure als Dicarbon- 
sSLure. 

5# Hochschmelzende Diamidwachse nach einem der Anspriiche 1 
bis 4 mit einer C 12 « bis C 18 -Monocarbonsaure . 

6. Verfahren zur Herstellung der hochschmelzenden Diamid- 
wachse gemai3 einem der Anspriiche 1 bis 5, bei dem 

(a) Carbonsaure in einen Reaktionsbehalter gebracht und 
dieser auf eine vorgewahlte Teiaperatur im Bereich 
von 110 bis 190°C unter Sticks toff erhitzt, 

(b) das Erhitzen beendet und, wenn die gevz&hlte Tempera- 
tur erreicht ist f mit dem Riihren unter langsamem Su- 
satz eines Diamins iiber v/enigstens 10 min, vorzugs- 
weise unter 60 min, begonnen und das bei der Realttion 
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gebildete V/asser abdestilliert, 

(c) das Reaktionsgemisch auf eine Temperatur von 230 
bis 290°C erhitzt und diese Temperatur wenigstens 
1 h, vorzugsv/eise 1 bis 3 h gehalten sowie 

(d) die Produkte gewonnen werden, 

dadurch gekennzeichnet, daO in Stufe (a) ein Gemisch 
von Sauren mit 5 bis 95 Molprozent einer Oder mehre- 
rer zv/eibasiger Carbonsauren mit wenigstens 6 Kohlen- 
stoffatomen und entsprechend 95 bis 5 Molprozent einer 
Oder mehrerer einbasiger Carbonsauren mit vrenigstens 
8 Kohlenstoffatomen verwendet wird. 
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Diamidwachse und Verfahren zu ihrer Herstellung 



Die Erfindung bezieht sich auf Diaroidv/achse, insbesondere 
solche mit hohem Schmelzpunkt, sov/ie auf ein Verfahren zu 
ihrer Herstellung. 

Gewohnliche Diamidwachse lassen sich durch die Ponnel 
R - COHN - CH 2 - CH 2 - NH - COR (I) 

darstellen und werden durch Uinsetzen von Athylendiamin 
mit langkettigen Fettsauren hergestellt. 

Y/ahrend sich diese Diamide fur viele Zwecke eignen, macht 
sie die Tatsache, daB sie im allgemeinen bei Teraperaturen 
unter etwa 150°C schmelzen, zur Verwendung auf bestimmten 
Anwendungsbereichen unpraktlsch, z.B. zur Verwendung in 
hochschmelzenden Ilastixharzen und Asphalten sov/ie Hoch- 
temperatur-EinbrennUberzugen. Es bestand daher schon lange 
ein Bedarf an V/achsen, die bei einer Temperatur tiber 140<>C, 
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insbesondere im Bereich von 150 bis 220°C schinelzen. 

Versuche zur Herstellung hochschmelzender Vachse der For- 
mel (I) durch Umsetzen von Athylendiamin mit einer Anzahl 
monofunktioneller Fettsauren alleine oder in Kombination 
fiihrten nicht zur Herstellung von V/achsen mit eineni Schmelz- 
punkt Uber etv/a 150°C. 

Es vurde gefunden, daJ3 die Einfuhrung einiger polymer er 
Stoffe in die Diaraidv/achse deren Schraelzpunkte er« 
hohte, sondern zugleich dazu fuhrte, die iiblichen "wachs- 
ahnlichen" Eigenschaf ten zu zerstoren. 

Das Problem v/urde nun dadurch gelost, dafi das Diarain mit 
einem Gemisch aus Mono- und Dicarbonsauren umgesetzt v/ird, 
um den begrenzten Polymerisationsgrad wahrend der tatsach- 
lichen Umsetzung zu fordern. 

Die Erfindung lie^ert folglich in einem Aspekt hochschmel- 
zende Diamidv/achse, die das Reaktionsprodukt eines Diamins 
und eines Gemischs einer oder mehrerer zv/eibasiger Carbon- 
sauren mit wenigstens 6 Kohlenstoffatomen und einer oder 
mehrerer einbasiger Carbonsauren mit v/enigstens 8 Kohlen- 
stoffatomen umfassen, wobei die Dicarbonsaure_(n) 5 bis 
95 Molprozent des Sauregemischs ausmacht bzv/. ausmachen. 

GemaG einem v/eiteren Aspekt wird ein Verfahren zur Herstel- 
lung hochschmelzender Diamidv/achse angegeben, v/onach 

(a) ein Sauregemisch mit 5 bis 95 Molprozent einer oder 
mehrerer zv/eibasiger Carbonsauren mit v/enigstens 6 
Kohlenstoffatowen und entsprechend 95 bis 5 Molprozent 
einer oder mehrerer einbasiger Carbonsauren mit wenig- 
stens 8 Kohlenstoffatomen in einen Reaktionsbehalter 
gebracht und auf eine vorgewahlte Temperatur im Bereich 
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von 110 bis 190°C unter Sticks toff erhitzt, 

(b) das Erhitzen beendet und f wenn die gewahlte Tempera- 
tur einmal erreicht ist, mit dem HtQiren unter langsa- 
mem Zusatz eines Diamine wMhrend wenigstens 10 min, 
vorzugsweise unter 60 rain t begonnen und das bei der 
Reaktion gebildete Wasser abdestilliert, 

(c) das Reaktionsgemisch auf eine Temperatur von 230 bis 
290°C erhitzt und diese Temperatur wenigstens 1 h» 
vorzugsweise 1 bis 3 h gehalten aowie 

(d) das Produkt gewonnen wird. 

Die Schinelzpunkte der erf indungsgemafien Wachse bestimmen 
sich nach dem Verhaitnis der verwendeten Mono- und Dicar- 
bonsSure, und so konnen die Schmelzpunkte beliebig inner- 
halb des Bereiclis von 140 bis 220°C, vorzugsweise 150 bis 
220°C, einfach durch Einstellen des Verhaltnisses von Mono- 
carbonsaure zu Dicarbonsaure variiert v/erden. 

Das zur Herstellung der erf indungsgemafien Produkte verwen- 
dete Diamin ist bevorzugt Athylendiaiain, wenngleich andere, 
wie Propylendiamin, Butylen- und Hexamethylendiamin in Be- 
tracht kommen. Das Diamin wird bevorzugt in der fur die Re- 
aktion erf orderlichen Menge oder etwas daruber verwendet* 
Der UberschuB destilliert ab. Die Verwendung von CarbonssLu- 
re im tjberschuB senkt normalerweise den Schmelzpunkt des 
Wachse s. 

Die bevorzugten DicarbonsSLuren sind Adipinsaure und Sebacin- 
saure, aber auch andere Dicarbonsauren kommen in Betracht, 
wobei der Hauptfaktor gegen ihre Verwendung im Mangel ihrer 
handelsmasigen Verfugbarkeit liegt. Auch aromatische Dicar- 
bonsauren, z.B. Terephthalsauren, kommen in Betracht. 
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Die bevorzugten ilonocarbonsauren sind C 12 ~ bis c i3~5auren, 
einschlieBlich Stearinsaure, Myristinsaure, Palraitihsaure 
und laurinsaure. v/achs e rait interessanten Eigenschaf ten 
konnen unter Verwendung von Montansaure, Naphthensaure 
Oder Oleinsaure Oder von Gemischen einer oder mehrerer 
dieser Sauren rait Stearinsaure oder LaurinsSure hergestellt 
werden. 

Die Erfindung v/ird nachfolgend unter Bezugnahrae auf die 
folgenden Beispiele weiter erlautert. 

Beispiel 1 

Stearinsaure (134 Gewichtsteile) una Sebacinsaure (25 Ge- 
wichtsteile) wurden in einen gasbeheizten Reaktionsbehal- 
ter aus rostfreiem Stahl, ausgestattet rait einera Paddel- 
riihrer und verbunden rait einera Skrubber und unter Stick- 
stoff auf 160°C erhitst, gebracht. Bei 160°C wurde mit deza 
Riihren begonnen und das Erhitzen eingestellt. Athylendiamin 
(26 Gev/ichtsteile) wurden langsara liber etv/a 30 min zuge- 
setzt, das gebildete V/asser wurde abdestilliert und alle 
Dampfe dem Skrubber zugef iihrt » 

Nach Zu3atz des gesaniten Ajains wurde v/ieder erwarrat und 
die Teiuperatur auf 260°C erhoht und 2 h auf diesem V/ert 
gehalten. Nun wurde nicht mehr welter erhitzt, und das 
Y/achs konnte sich auf 210 bis 220°C abkuhlen, in flache 
Pormen auslaufen und unter Stickstoff erkalten. 

Das so erhaltene Produkt war ein nahezu weifies bis hellgel- 
bes V/achs mit einem Schraelzpunkt von 203°C* 

Beispiel 2 

Stearinsaure (148 Gewichtsteile), Sebacinsaure (15 Gev/ichts- 
teile) und Athylendiamin (26 Gewichtsteile) wurden, wie in 
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Beispiel 1 beschrieben, zu einem Waclis mit einem Schwelz- 
punkt von 188°C umgesetzt. 

Beispiel 3 

LaurinsSure (100 Gewichtsteile) , Sebacinsaure (23 Gewicht3- 
teile) und Athylendiamin (26 Gev/ichtsteile) vrurden, wie in 
Beispiel 1 beschrieben, zu einem Waclis mit einem Schmelz- 
punkt von 200 bis 210°C umgesetzt. 

Die V/achse dieser Beispiele mit Schmelzpunkten in der Gro- 
fienordnung von 200°C sind nahezu weiB bis dunlcelgelb oder 
hellbraun. Sie haben Entziindungspunkte (ohne Weiterbrennen) von ca. 280° C; 
Flaitirpunkte (mtt Weiterbrennen) van ca. . 320° G; eine Elndringharte von ca/ 4 bis 
6 (5 sec/200 g/20°C) und sind tatssichlich unloslich in nie- 
deren Alkoholen, aliphatischen und aromatischen Kohlenwas- 
serstoffen und chlorierten Kohlenv/asserstof f en. Sie eignen 
sich fixr eine Vielzahl von Anwendungen, bei denen hoch- 
schmelzende V/achse erforderlich sind, z»B. bei hochschiael- 
zenden Asphalten und Mastixharzen und beira Hochtemperatur- 
Einbrennen* 

Beispiel 4 

Adipinsaure (0,25 MolSquivalente ) , Stearinsaxure (0,4 Mol- 
Equivalent e) , Montans&ure (0,08 Moiaquivalente ) und Xthy- 
lendiamin (0,6 Mol&quivalente) wurden nach dem Verfahren 
des Beispiels 1 zu einem V/achserzeugnis mit einem Schmelz- 
punkt von 201 °C umgesetzt, 

Beispiel 5 

Laurinsaure (5,0 Gev/ichtsteile), Sebacinsauren (48,0 Ge- 
wichtsteile) und Hexamethylendiamin (31 9 3 Gewichtsteile) 
wurden nach dem Verfahren des Beispiels 1 zu einem V/achs 
mit einem Schmelzptmkt von etwa 205°C umgesetzt. 
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Die erfindungsgemaflen Wachse konnen im geschraolzenen Zu- 
stand erfolgreich auf einer Spanschneidemaschine behan- 
delt v/erden. Andererseits und vorzugsweise kann das YJachs 
in GuBformen gegossen werden, v/orauf zum nachf olgenden 
Zerkleinern geschrotet und vermahlen v/ird. 
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